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摘　要：为完善脑栓通胶囊的质量标准，全面监控其质量，采用ＨＰＬＣ法建立测定其中香蒲新苷、异鼠李素３
Ｏ新橙皮苷、芍药苷、β蜕皮甾酮的含量测定方法。研究了１２批次药品中４个有效成分含量，表明本法具有准
确、简便、经济实用等优点，可同时测定君药蒲黄中的香蒲新苷、异鼠李素３Ｏ新橙皮苷，臣药赤芍和漏芦中
的芍药苷、β蜕皮甾酮含量，为控制该药质量提供了新方法。
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　　脑栓通胶囊由蒲黄、赤芍、郁金、天麻和漏芦
五味药材组成，具有活血通络、祛风化痰的功效，

用于风痰瘀血痹阻脉络引起的缺血性中风病中经络

急性期和恢复期。其中君药蒲黄活血化瘀、通达血

脉；赤芍凉血行血，祛瘀破积；郁金行气解郁，清

气化痰、解气血痰火之郁遏，与赤芍共为臣药；天

麻熄风止痉、通络化痰作用；漏芦清解郁热、瘀

通脉，与天麻共为佐药；全方共奏活血通络、祛风

化痰作用。脑栓通胶囊现行质量标准 【鉴别】项采

用薄层色谱鉴别了蒲黄、漏芦、天麻中的天麻素、

赤芍中的芍药苷； 【含量测定】项采用高效液相色

谱法仅对其中的芍药苷含量进行定量，未建立处方

中君药蒲黄的黄酮有效成分香蒲新苷和异鼠李素－３
－Ｏ－新橙皮苷［１］、臣药漏芦中的有效成分β蜕皮
甾酮的定量方法［２］。本研究在所构建指纹图谱的基

础上［３］，采用ＨＰＬＣ法测定脑栓通胶囊中香蒲新苷、
异鼠李素－３－Ｏ－新橙皮苷、芍药苷、β蜕皮甾酮
的含量，完善了其质量控制标准，现报道如下。
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１　仪器与试药
Ｕｌｔｉｍａｔｅ３０００ＤＧＬＣ高效液相色谱仪 （美国戴

安公司，ＤＧＰ－３６００ＳＤ双三元泵、ＳＲＤ－３６００脱
气机、ＷＰＳ－３０００ＳＬ自动进样器、ＴＣＣ３０００－ＲＳ
柱温箱、ＤＡＤ检测器、Ｃｈｒｏｍｅｌｅｏｎ６８数据处理软
件）；Ａｇｉｌｅｎｔ１２００Ｉｎｆｉｎｉｔｙ超高效液相色谱仪 （四

元泵、脱气机、自动进样器、柱温箱、ＵＶ检测
器）；ＢＰ２１１Ｄ电子分析天平 （德国沙多利斯公

司）；ＫＱ－２５０ＤＥ数控超声波清洗器 （昆山超声仪

器有限公司）；色谱柱：ＵｌｔｉｍａｔｅＡＱＣ１８ （３μｍ，
１５０ｍｍ×４６ｍｍ）；ＩｎｅｒｔｓｉｌＯＤＳ３（３５μｍ，１５０
ｍｍ×４６ｍｍ）；ＶｅｎｕｓｉｌＭＰＣ１８ （３μｍ，１５０ｍｍ×
４６ｍｍ）。

香蒲新苷 （供含量测定用，批号 １１１５７３－
２００４０２）；异鼠李素－３－Ｏ－新橙皮苷 （供含量测

定用，批号１１１５７１－２００６０４）；芍药苷 （供含量测

定用，批号：１１０７３６－２０１１３６）；β蜕皮甾酮 （供

含量测定用，批号１１１６３８－２００４０２）；均由中国药
品生物制品检定所提供。脑栓通胶囊由广东华南药

业集团有限公司提供。

乙腈 （色谱纯，Ｂ＆Ｊ）、四氢呋喃 （色谱纯，

Ｂ＆Ｊ）、甲醇 （色谱纯，Ｂ＆Ｊ）、磷酸 （色谱纯，天

津市科密欧化学试剂有限公司），水为超纯水。

２　方法与结果
２１　色谱条件

以十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂 （柱长为

１５０ｍｍ，内径为４６ｍｍ，粒径为３μｍ）；线性梯度
洗脱时间０～７０ｍｉｎ，流动相Ａ：乙腈 （φ）１７％→
２０％，流动相 Ｂ：四氢呋喃 （φ）０２％→１０％，流
动相Ｃ：００５％磷酸 （φ）溶液９８１％→７０％，检测
波长为２５４ｎｍ；柱温为２０℃；流速为１１ｍＬ／ｍｉｎ；
理论板数按芍药苷峰计算应不低于６０００。
２２　样品溶液的制备
２２１　混合对照品溶液的制备　分别精密称取香
蒲新苷、异鼠李素 －３－Ｏ－新橙皮苷、芍药苷、
β蜕皮甾酮对照品适量，加φ＝３０％甲醇配制成每
ｍＬ各含有２９５、３６８、２６２和５２２ｍｇ的混合对
照品溶液，备用。

２２２　供试品溶液的制备　取本品内容物适量，
混匀，取约 ２５ｇ，精密称定，置具塞锥形瓶中，
精密加入甲醇５０ｍＬ，密塞，称定重量，超声处理
（功率２５０Ｗ，频率４０ｋＨｚ）３０ｍｉｎ，放冷，再称
量，用甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，精密量

取续滤液２０ｍＬ，减压回收溶剂至干，残渣加 φ＝
３０％甲醇溶解并转移至１０ｍＬ量瓶中，加φ＝３０％
甲醇稀释至刻度，摇匀，离心，取上清液，用

０４５μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液，即得。
２３　检测波长的选择

吸取混合对照品溶液１０μＬ注入液相色谱仪，
在１９０～３００ｎｍ扫描分离的各色谱峰的 ＤＡＤ光谱
图。以流动相为溶剂，香蒲新苷、异鼠李素 －３－
Ｏ－新橙皮苷的最大紫外吸收波长为２５４ｎｍ；β蜕
皮甾酮的最大紫外吸收波长为２５０ｎｍ；芍药苷的
最大紫外吸收波长为２３３ｎｍ；故选择２５４ｎｍ为检
测波长。

２４　专属性试验
分别吸取混合对照品溶液、供试品溶液各１０

μＬ注入液相色谱仪，按相应色谱条件记录色谱图，
结果表明专属性好 （图１）。

图１　专属性试验ＨＰＬＣ图
Ｆｉｇ１　ＨＰＬＣｏｆＳｐｅｃｉｆｉｃＴｅｓｔ

２５　方法学考察
２５１　线性范围　精密吸取上述混合对照品溶液
各１、２、５、１０、１５、２０μＬ进样分析，以进样量
ｘ（μｇ）对峰面积积分值 ｙ进行线性回归，得香蒲
新苷、异鼠李素 －３－Ｏ－新橙皮苷、芍药苷、β

０９
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蜕皮甾酮的线性回归方程及范围，见表１，各标准
曲线在线性范围内线性良好。

表１　脑栓通胶囊中４种有效成分的线性及范围
Ｔａｂｌｅ１　Ｌｉｎｅａｒｉｔｙａｎｄｒａｎｇｅｏｆｆｏｕｒｅｆｆｅｃｔｉｖｅｃｏｎｔｅｎｔｓ

ｉｎＮａｏｓｈｕａｎｔｏｎｇＣａｐｓｕｌｅ

成分 回归方程 Ｒ 线性范围／１０－２μｇ

香蒲新苷 ｙ＝１６６．０ｘ－０．０３１１．００００ ３．６８～７３．６
异鼠李素－
３－Ｏ－
新橙皮苷

ｙ＝２２５．４ｘ－０．０２７１．００００ ２．６２～５２．４

芍药苷 ｙ＝２１．０９ｘ＋０．６９６０．９９９５ ２８３．２～５６６４
β－蜕皮甾酮 ｙ＝１５７．７ｘ－０．０３４１．００００ ５．２２～１０４．４

２５２　精密度试验　精密吸取混合对照品溶液１０
μＬ，连续进样６次，记录各待测峰的峰面积，香
蒲新苷、异鼠李素 －３－Ｏ－新橙皮苷、芍药苷、
β蜕皮 甾 酮 的 ＲＳＤ 分 别 为 ０３４％、０２１％、
１１３％和０５０％，表明精密度好。
２５３　稳定性试验　取同一份供试品溶液，在制
备后的０、２、４、６、８、１２、２４、４８ｈ进样分析，
记录各待测峰的峰面积积分值。结果显示香蒲新

苷、异鼠李素 －３－Ｏ－新橙皮苷、芍药苷、β蜕
皮甾酮的 ＲＳＤ分别为 ０４１％、０５８％、０３３％、
０８５％，表明４８ｈ内，供试品溶液稳定性好。
２５４　重复性试验　取同一批脑栓通胶囊内容物
（批号：１０１２０１），按 “供试品溶液的制备”项下

制备６份供试品溶液，分别进样，记录各待测峰的
峰面积积分值。结果显示：香蒲新苷、异鼠李素－
３－Ｏ－新橙皮苷、芍药苷、β蜕皮甾酮的平均质
量分数分别为：０３７４８、０３２２９、２９４６、０４２８
４ｍｇ·ｇ－１，ＲＳＤ分别为１７３％、０９２％、０９６％、
０９２％。
２５５　加样回收率　取同一批已知含量的本品内
容物粉末约１２５ｇ，精密称定，平行６份，分别精
密加入一定量的混合对照品溶液，按 “供试品的

制备”项下方法制备供试品溶液，测定并计算各

成分的加样回收率及 ＲＳＤ，结果显示，香蒲新苷、
异鼠李素 －３－Ｏ－新橙皮苷、芍药苷、β蜕皮甾
酮的加样回收率分别为 １００９４％、９５７３％、
９９１７％、９６６３％，ＲＳＤ分别为 １７９％、１９０％、
１８８％、１９９％。
２５６　测定结果　分别取１２批脑栓通胶囊，依法
测定。采用外标法测定和计算本品中香蒲新苷、异

鼠李素 －３－Ｏ－新橙皮苷、芍药苷、β蜕皮甾酮
的含量，结果见表２。

表２　１２批脑栓通胶囊中４个有效成分的含量测定结果
Ｔａｂｌｅ２　ＡｓｓａｙｏｆＦｏｕｒＥｆｆｅｃｔｉｖｅＣｏｎｔｅｎｔｓｉｎ１２Ｂａｔｃｈｅｓｏｆ

ＮａｏｓｈｕａｎｔｏｎｇＣａｐｓｕｌｅ ｍｇ·粒 －１

批号 香蒲新苷
异鼠李素－

３－Ｏ－新橙皮苷
芍药苷

β蜕皮
甾酮

１００３０２ ００８４ ００８２ １３４９９ ０１５５
１００５０１ ００９２ ００８４ １６５６８ ０１３７
１０１２０１ ０１５２ ０１３１ １１９７３ ０１７４
１１０６０３ ０２３３ ０１９０ １２２７６ ０１７７
１１０６０４ ０２５６ ０２０６ １１９４７ ０１９２
１１０７０１ ０１７５ ０１４５ １３６９１ ０１８１
１１０７０２ ０１７８ ０１４７ １３４９９ ０１７８
１１０７０３ ０１９６ ０１６６ １３７１２ ０１９２
１１０７０４ ０１６９ ０１３６ １３６８０ ０１８５
１１０８０１ ０３４１ ０２５２ １５０５３ ０２２８
１３０２０１ ０３０８ ０２８３ １６８７２ ０２５３
１３０２０２ ０３５２ ０２７２ １８９９３ ０２９０

３　讨　论
１）笔者通过方法学验证、方法耐用性、系统适

应性考察，对脑栓通胶囊中４种有效成分含量测定
的方法进行了探讨。结果表明：采用３种不同填料
的色谱柱，２种不同型号的仪器测定，４种有效成分
与杂质均达到基线分离，含量测定结果ＲＳＤ％小于
３％，笔者建立的同时测定异鼠李素－３－Ｏ－新橙皮
苷、香蒲新苷、芍药苷、β蜕皮甾酮的定量方法，
专属性、耐用性、重复性好，准确度高，为更全面

评价脑栓通的质量提供了更简便、科学的方法。

２）采用ＨＰＬＣ法测定不同时期生产的１２批脑
栓通胶囊中４个有效成分的含量，结果表明：成品
中有效成分的含量与药材质量相关性较高，相同批

次投料药材生产的成品，各有效成分含量变异较小。

３）参照文献［４］，曾以芍药苷或香蒲新苷为对
照品建立一测多评的测定方法，研究结果表明：使用

不同仪器测定时，母核结构相同的化合物相对校正因

子重现性良好，母核结构不同的化合物相对校正因子

变异较大，一测多评法可应用于母核结构相同的化合

物异鼠李素－３－Ｏ－新橙皮苷与香蒲新苷的测定。
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